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(57) Abstract: The invention concerns a method for hydrogenating nitriie functions into amine functions. More particularly, the 
invention concerns a method for total or partial hydrogenation of dinitrile compounds into diamine or aminonitrile compounds. 
^ The invention concerns a method for hydrogenating nitriie functions into amine functions, using hydrogen and in the presence of 
^ a hydrogenation catalyst and a strong mineral base preferably derived from an alkaline or alkaline-earth metal. The invention is 
^ characterised in that the method comprises a step which consists in conditioning the catalyst by mixing the hydrogenation catalyst, 
^ a specific amount of strong mineral base and a solvent wherein the strong mineral base is hardly soluble. Said solvent is an amine 
compound such as hexamethylene diamine in the case of hydrogenation of adiponitrile into HMD and/or aminocapronitrile. 

ID 

(57) Abreg6 : La presente invention concerne un procede d' hydrogenation des fonctions nitriles en fonction amines. Elle conceme 
^ plus particulierement un proce'de' d' hydrogenation totale ou partielle de composes dinitriles en composes diamines ou aminonitriles. 
^ ^invention se rapporte a un procede' d* hydrogenation de fonctions nitriles en fonctions amines, a Taide d'hydrogene et en presence 

d'un catalyseur d' hydrogenation et d'uhe base mindrale forte derivant de preference d'un metal alcalin ou alcalino-terreux. Selon 
^ T invention, le proceed comprend une etape de conditionnement du catalyseur consistant a melanger le catalyseur d' hydrogenation, 
^ une quantite^dgterminee de base mindrale forte et un solvant dans lequel la base minerale forte est peu soluble. Ce solvant est un 
^ compose amine comme T hexamethylene diamine dans le cas de T hydrogenation de radiponitrile en HMD et/ou aminocapronitrile. 
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PROCEDE D'HYDROGENATION DE FONCTIONS NITR1LES 
EN FONCTIONS AMINES 

La presente invention concerne un precede d'hydrogenation des fonctions nitrites 
5 en fonction amines. 

Elle concerne plus particulierement un procede d'hydrogenation totale ou partielle 
de composes dinitriles en composes diamines ou aminonitriles. 

L'hydrogenation des dinitriles en diamines correspondantes est un procede utilise 
depuis longtemps, notamment I'hydrogenation de I'adiponitrile en hexamethylenediamine, 
10 ' Tune des matieres de base de la preparation du polyamide 66. 

Depuis quelques annees est apparu un interet croissant a I'hydrogenation (aussi 
parfois appelee hemihydrogenation) des dinitriles aliphatiques en aminonitriles, 
notamment I'hydrogenation de I'adiponitrile en 6-aminocapronitrile conduisant soit 
directement, soit par I'intermediaire du caprolactame, au polyamide 6. 
15 Ainsi le brevet US-A-5 151 543 decrit un procede d'hydrogenation selective de 

dinitriles aliphatiques en aminonitriles correspondants, a 25-1 50°C et sous pression 
superieure a la pression atmospherique, en presence d'un solvant en exces molaire d'au 
moins 2/1 par rapport au dinitrile, le solvant contenant de I'arnmoniac liquide ou un alcool 
de 1 a 4 atomes de carbone et une base minerale soluble dans ledit alcool, en presence 
20 d'un catalyseur Raney, I'aminonitrile obtenu etant recupere comme produit principal. 

Le brevet WO-A-93/16034 decrit un procede de preparation de 6-aminocapronitrile 
par hydrogenation de I'adiponitrile, en presence d'une base minerale, d'un compiexe de 
metal de transition de faible valence choisi parmi le chrome, le tungstene, le cobalt et le 
fer et de nickel de Raney comme catalyseur, sous pression d'hydrogene et a une 
25 temperature de 50°C a 90°C. 

Le brevet WO-A-96/18603 decrit Phemihydrogenation de dinitriles aliphatiques en 
aminonitriles par I'hydrogene et en presence d'un catalyseur a base de nickel ou de 
cobalt de Raney eventuellement dope et d'une base minerale forte, le milieu initial 
d'hydrogenation comportant de I'eau, de raminonitrile et/ou de la diamine susceptibles de 
30 se former et du dinitrile non transform^ 

Tous ces procedes d'hydrogenation conduisent a Taminonitrile recherche et sont 
presentes comme pouvant etre mis en ceuvre en continu dans une installation 
industrielle. 

Toutefois, la selectivity et le rendement de ces procedes doivent etre ameliores 
35 pour les rendre plus competitifs. 

un des buts de la presente invention est de proposer un procede d'hydrogenation 
des fonctions nitriies en presence d'un catalyseur presentant un rendement et une 
selectivity ameliores. 
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A cet effet, I'invention propose un procede d'hydrogenation de fonctions nitrites en 
fonctions amines, a I'aide d'hydrogene et en presence d'un catalyseur d'hydrogenation et 
d'une base minerale forte derivant de preference d'un metal alcalin ou alcalino-terreux. 
Selon I'invention, le procede comprend une etape de conditionnement du 
5 catalyseur consistant a melanger le catalyseur d'hydrogenation, une quantite determinee 
de base minerale forte et un solvant dans lequel la base minerale forte est peu soluble. 
Selon I'invention, le milieu contenant le catalyseur ainsi conditionne est alimente dans le 
reacteur d'hydrogenation, la reaction d'hydrogenation etant realisee selon les conditions 
et procedures habituelles et deja decrites dans la litterature. 
10 Par catalyseur d'hydrogenation on entend, en particulier et avantageusement, les 

metaux de Raney comme le nickel de Raney, le cobalt de Raney, des oxydes mixtes a 
structure hydrotalcite, comme decrits dans le brevet WO97/10052 mais egalement les 
metaux supportes, notamment les metaux du groupe VIII de la classification periodique 
des elements tels que le nickel, ie cobalt, le ruthenium, le rhodium, deposes sur un 
15 support qui est generalement un oxyde metallique ou du charbon actif. 

Dans le cas des metaux de Raney, leur instability au contact de I'air impose 
('utilisation d'uh milieu liquide de conservation. Ce milieu liquide est generalement de 
Peau. 

Selon ('invention le solvant utilise presente une bonne affinite avec le liquide de 
20 conservation, generalement I'eau permettant ainsi d'obtenir une demixtion et formation 
d'une phase contenant la base minerale forte a une concentration elevee. 
Selon un mode de realisation prefere, la base minerale forte est ajoutee dans ledit milieu 
de conservation avant I'addition du solvant. 

Dans le cas des autres catalyseurs ne requerant pas la presence d'un liquide de 
25 conservation, il peut etre interessant et avantageux d'ajouter de I'eau au melange. 
Par affinite entre le solvant et le liquide de conservation ou I'eau, il faut 
comprendre que ces composes sont solubles Tun dans I'autre. 

Egalement, le terme peu soluble utilise pour caracteriser la solubilite de la base 
minerale forte dans le solvant doit etre interprete comme signifiant une solubilite 
30 inferieure a 3 % en poids de la dite base dans le solvant pur 

Selon I'invention, I'ordre d'addition des composants du melange est indifferent. 
Selon le procede de I'invention, la presence du solvant provoque une demixtion de 
la base minerale forte ou d'une solution concentree en base minerale forte formant une 
seconde phase liquide comprenant la totalite ou esseniiellement la totalite de la quantite 
35 de base ajoutee dans le melange, cette dite phase contenant la base forte etant et 
restart en contact intime avec le catalyseur, la premiere phase etant formee par le 
solvant et ie liquide de conservation, et eventuellement le solvant de la base si celle-ci 
est ajoutee sous forme de solution dans un solvant comme I'eau. 
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De ce fait, les particules de catalyseur entrent en contact avec une solution 
concentree en base minerale forte permettant son conditionnement par fixation ou 
adsorption des molecules de base forte a la surface dudit catalyseur. 

Utilisation d'un catalyseur comprenant des molecules de base forte a sa surface 
5 permet de realiser une hydrogenation avec un rendement et une selectivity amelioree se 
traduisant notamment par une diminution des impuretes formees, comme Pillustrent les 
exemples donnes ci-apres. 

Le catalyseur d'hydrogenation peut avantageusement comporter en plus du metal 
catalytique, un element dopant choisi parmi les elements des groupes lb, lib, IVb, Vlb, 
10 Vllb et VIII de la classification periodique des elements telle que publiee dans Handbook 
of Chemistry and Physics (Weast, 5 eme edition de 1970-1971), et I'aluminium 
notamment present dans les metaux de Raney. 

Par metal de Raney, on entend notamment le nickel de Raney, le cobalt de Raney. 

Les bases minerales fortes convenables pour I'invention sont les hydroxydes de 
15 metaux alcalins ou alcalino-terreux, par exemple LiOH, NaOH, KOH, RbOH, CsOH, et 
leurs melanges. 

Selon une autre caracteristique preferee de I'invention, le milieu liquide de 
conservation du metal de Raney est, de preference, I'eau. 

Selon une caracteristique de I'invention , la quantite de base forte ajoutee dans 
20 I'etape de conditionnement du catalyseur est comprise entre 0,1 mol et 50 mol par kg de 
catalyseur. La quantite optimale de base est determinee pour chaque catalyseur. 

Selon un mode prefere de ['invention, la base forte est ajoutee dans I'etape de 
conditionnement sous forme de solution concentree ou sous forme pure. 

Par ailleurs, la quantite de solvant ajoute depend du degre de solubilite de i'eau ou 
25 du liquide de conservation dans ce solvant et du niveau de concentration desire dans la 
phase contenant la base forte. Avantageusement, le rapport en poids entre le solvant et 
I'eau (ou liquide de conservation) sera au moins egal a 1, de preference superieurou 
egal a 2. 

Selon I'invention, le solvant est choisi parmi les composes qui ont une affinite 
30 (pouvoir de solubilisation par exemple) avec I'eau ou le liquide de conservation du metal 
de Raney et qui, au contraire, n'ont pas d'affinite (pouvoir de solubilisation faible) avec la 
base minerale forte. Par insolubilite de la base forte dans le solvant ou plus precisement 
dans la phase liquide formee par le solvant et I'eau ou le liquide de conservation, il faut 
comprendre une solubilite faible de la base, par exemple inferieure a 1 % en poids. 
35 Dans un mode de realisation prefere de I'invention, le solvant est avantageusement 

une amine, de preference une amine correspondant a celle obtenue par la reaction 
d'hydrogenation ou I'ammoniac liquide dans le cas ou I'hydrogenation est conduite en 
milieu ammoniac liquide. En effet, le choix du solvant doit permettre, avantageusement, 



WO 01/66511 



PCT/FRO 1/00687 



de ne pas introduire.de nouveaux produits dans le milieu d'hydrogenation et done de 
permettre des procedes de separation et eventuellement de recyclage aises et peu 
couteux done peu penalisant d'un point de vue technique et economique pour le procede. 
L'etape de conditionnement du catalyseur peut etre realisee sous atmosphere 
5 inerte, eventuellement sous atmosphere d'hydrogene ou sous pression d'hydrogene. 

Le procede de Tinvention s'applique plus particulierement a I'hydrogenation de 
dinitriles tels que I'adiponitrile en diamines telles que I'hexamethylene diamine (HMD) ou 
encore a I'hydrogenation partielle ou hemihydrogenation de dinitriles comme Padiponitrile 
en aminonitrile, comme raminocapronitrile. Cette derniere reaction est notamment 
10 interessante pour la fabrication de lactame comme I'E-caprolactame obtenu par hydrolyse 
cyclisante de I'aminonitrile. 

Generalement, cette reaction d'hemihydrogenation est realisee en presence d'eau 
qui represente entre 0,1 et 20% en poids du milieu reactionnel ou en presence d'un autre 
compose par exemple, 1'ammoniac liquide, la concentration en ce compose etant 
15 avantageusement inferieure ou egale a 50% en poids du milieu reactionnel. 

Ainsi, Dans un mode de realisation particulier d'une hemihydrogenation, le milieu 
initial d'hydrogenation comprend de I'eau a raison rfau moins 0,5 % en poids par rapport 
a la totalite des composes liquides du milieu reactionnel. Le milieu comprend egalement 
une ou des diamines et/ou des aminonitriles susceptibles de se former a partir du 
20 dinitrile par hydrogenation a Thydrogene ainsi que du dinitrile non transforme a raison 
pour I'ensemble de ces trois composes de 80 % a 99,5 % en poids par rapport a la 
totalite des composes liquides du milieu reactionnel. 

Les dinitriles aliphatiques qui peuvent etre mis en ceuvre dans le procede de 
I'invention sont plus particulierement les dinitriles de formule generate (I) : 



25 



NC-R-CN (I) 



dans laquelle R represente un groupement alkylene ou alcenylene, lineaire ou ramifie, 

ay ant del a 12 atomes de carbone. 
30 De preference, on met en oeuvre dans le procede de I'invention des 

dinitriles de formule (I) dans laquelle R represente un radical alkylene, lineaire ou ramifie 

ayant de 2 a 6 atomes de carbone. 

A titre d'exemple de tels dinitriles, on peut citer notamment I'adiponitrile, le 

methylglutaronitrile, rethylsuccinonitrile, le malononitrile, le succinonitrile, le glutaronitrile 
35 et leurs melanges, notamment les melanges d'adiponitrile et/ou de methylglutaronitrile 

et/ou d^thylsuccinonitrile susceptibles de provenir d'un meme procede de synthese de 

I'adiponitrile. 
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En pratique, le cas ou R = (CH 2 )4 sera le plus frequent car cela correspond a la 
mise en oeuvre de I'adiponitrile (ADN) dans le present procede. 

II est egalement possible, dans le procede de I'invention, d'ajouter une base forte 
dans le milieu reactionnel d'hydrogenation identique ou differente de celle utilisee pour le 
5 conditionnement du catalyseur. Cette base forte est generalement un hydroxyde, un 
carbonate ou un alcanolate de metal alcalin ou de metal alcalino-terreux. 

Le milieu reactionnel a une composition variant selon le type de mise en oeuvre du 
procede. 

En effet si le procede est mis en oeuvre en mode discontinu comme c'est 
10 notamment le cas dans les essais a I'echelle du laboratoire ou de fabrications de faible 
quantite, le milieu reactionnel initial s'enrichira progressivement en aminonitrile et, en 
moindre proportion, en diamine, tandis que la concentration en dinitrile pourra soit - 
decroitre si Ton charge la totalite ou la majeure partie dudit dinitrile des le debut de 
I'hemihydrogenation, soit demeurer relativement constante si le dinitrile est introduit 
15 progressivement au cours de la reaction. 

Par contre, si le procede est conduit en mode continu, la composition moyenne du 
milieu reactionnel atteint des valeurs determinees par le taux de conversion et les 
selectivites de la reaction. 

L'eau est habituellement presente dans une quantite inferieure ou egale a 
20 20 %. Preferentiellement, la teneur en eau du milieu reactionnel est comprise entre 0,5 % 
et 15 % en poids par rapport a I'ensemble des constituants liquides dudit milieu. 

La concentration de I'aminonitrile vise et/ou de la diamine correspondante et du 
dinitrile non transforme dans le milieu reactionnel est generalement comprise entre 85 % 
et 98 % en poids par rapport a I'ensemble des liquides inclus dans ledit milieu 
25 reactionnel. 

Les catalyseurs utilises dans ce procede d'hemihydrogenation peut etre un nickel 
de Raney, un cobalt de Raney, comportant, outre ie nickel ou le cobalt et les quantites 
residuelles du metal eiimine de I'alliage d'origine lors de la preparation du catalyseur, 
c'est-a-dire generalement ('aluminium, un ou plusieurs autres elements, souvent appeles 

30 dopants, tels que par exemple le chrome, le titane, le molybdene, le cuivre, le tungstene, 
le fer, le zinc. Parmi ces elements dopants le chrome, le cuivre, le titane, le fer et leurs 
melanges sont consideres comme les plus avantageux. Ces dopants represented 
habituellement, en poids par rapport au poids de nickel ou de cobalt, de 0 % a 15 % et de 
preference de 0 % a 1 0 %. 

35 On peut egalement utiliser, avantageusement un catalyseur a base de ruthenium 

depose sur un support constitue par du noir d'acetylene. Ce catalyseur peut egalement 
comprendre des elements metalliques dopants compris dans la liste citee pour les 
metgux de Raney. 
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La quantite de catalyseur mise en oeuvre peut varier tres largement en fonction 
notamment de la nature du catalyseur et du mode de fonctionnement adopte ou des 
conditions reactionnelles choisies. A titre indicatif, on peut utiliser de 0,5 % a 50 % en 
poids de catalyseur exprime en poids de metal par rapport au poids total du milieu 
5 reactionnel et le plus souvent de 1 % a 35 % en poids. 

Le procede de Invention est generalement mis en oeuvre a une temperature 
reactionnelle inferieure ou egale a 150°C, de preference inferieure ou egale a 120°C et, 
plus preferentiellement encore, inferieure ou egale a 100°C. 

Concretement, cette temperature est comprise entre la temperature ambiante 
10 (20°C environ) et 100°C. 

Prealablement, simultanement ou posterieurement au chauffage, I'enceinte 
reactionnelle est amenee a ia pression en hydrogene convenable, c'est-a-dire, en - 
pratique, comprise entre 1bar (0,10 MPa) et 100 bar (10 MPa) et de preference entre 
5 bar (0,5 MPa) et 50 bar (5 MPa). 
15 Les autres conditions qui regissent I'hydrogenation (en mode continu ou 

discontinu) conforme a ('invention, relevent de dispositions techniques traditionnelles et. 
connues en elles-memes. 

Par ailleurs, ces conditions peuvent etre modifiees pour modifier le taux de 
transformation du dinitrile en diamine selon qu'ii est souhaite une forte selectivity en 
20 aminonitrile ou inversement une hydrogenation totale des dinitriles en diamines. 

Les exemples ci-apres donnes uniquement a titre indicatif, illustrent ['invention. 
Dans ces exemples les abreviations suivantes pourront etre utilisees : 

- ADN = adiponitrile 

25 - ACN = aminocapronitrile 

- HMD = hexamethylene diamine 

- TT = taux de transformation (% en poids d'adiponitrile transforme) 

- RT = selectivity par rapport au substrat de depart transforme (% en mole de 
compose ACN (RT ACN ) ou HMD(RT HM d) obtenu par rapport a la quantite totale d'ADN 

30 transformee). 

EXEMPLE 1 

Dans un reacteur agite on melange 0,806g de potasse en solution dans 4,2g d'eau 
avec 37,8g d'hexamethylene diamine. 
35 Le melange est maintenu sous agitation a 80°C. II se forme un systeme biphasique. 

La phase organique contenant I'HMD est analysee pour determiner la teneur en eau et 
en potasse. Les resultats sont les suivants : 
* Teneur en eau : 8,2 % en poids 
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Concentration en potasse : 0.0287 % en poids 

La phase aqueuse est done une solution a environ 50% en poids de potasse. 
La quantite de potasse presente dans la phase organique represente 1,5% de la 
quantite de potasse engagee. 

5 

Exemples 2 et 3 

L'exemple 1 est repete mais en melangeant 252 g de HMD, 126 g d'ethanol et 5,76 
g de soude eh solution dans 42 g d'eau. 
10 L'analyse de la phase organique obtenue apres agitation montre qu'elle contient 

7,16 % en poids d'eau et 0,3252 % en poids de soude. 

Ce resulte montre qu'environ 25% de la soude engagee se retrouve dans la phase 
organique qui comprend un solvant de celle-ci, a savoir I'ethanol. 

Un essai analogue sans ethanol mais utilisant 378g de HMD au lieu de 252 g, 
1 5 permet d'obtenir Une concentration en soude dans la phase organique egale a 0,0496%. 
Dans cet exemple 3,6% de la soude engagee se retrouve dans la phase organique. 

Exemple 4 

20 De maniere analogue a l'exemple 1 , on melange 20 g de Nickel de Raney contenu 

dans 18g d'eau avec 180,9 g d'hexamethylene diamine et 0,896 g de potasse en solution 
dans 4,23 g d'eau. Le melange est maintenu sous agitation a 80°C. 

L'analyse de la phase organique a base de HMD montre qu'elle contient 10,2% en 
poids d'eau et 0,0123% en poids de potasse. La quantite de potasse contenue dans la 

25 phase organique represente 2,8% de la potasse engagee. 97,2 % en poids de la potasse 
engagee se trouve done en contact direct avec le catalyseur. 

Exemple 5 

30 Dans un reacteur agite, on charge 240 g de HMD, 52 g d'eau et 6,4g de Nickel de 

Raney dope avec 1,5% en poids de chrome. 0,462 ml d'une solution de potasse a 388 g/l 
sont ajoutes pour obtenir un rapport KOH/Ni egal a 0,5 mol/kg. Le melange est maintenu 
sous agitation a une temperature de 50°C. le reacteur est mis sous une pression 
d'hydrogene de 25 bar. 

35 40 g d'adiponitrile sont ajoutes dans le reacteur. Apres 50 minutes de reaction le 

milieu est refroidi et analyse par chromatographie en phase gazeuse pour determiner le 
taux de transformation (TT) total de I'adiponitrile (ADN), la selectivity (RT ACN ) de la 
reaction en aminocapronitrile (ACN) et la concentration en (pol du milieu. 
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Cet indice polarographique represente notamment la concentration en composes 
imines dans le milieu. II est determine par polarographie et exprime en moles de fonction 
imine par tonne d'echantillon a doser. . 



5 Taux de transformation de ADN (TT) : 83,8 % 

Selectivity en ACN (RT ACN ) : 68,3 % 
Ipol en mol/t : 21 

Exemple 6 comparatif 

io L'exemple 5 est repete mais avec addition de la potasse simultanement avec 

I'adiponitrile. Les quantites ajouiees sont identiques. 
Les resultats obtenus sont les suivants : 

Taux de transformation de ADN (TT) : 81 ,1 % 
Selectivity en ACN (RT ACN ) : 69,7 % 
15 Ipol en mol/t : 76 

Ce resultat montre clairement I'effet de I'etape de conditionnement du catalyseur 
sur la purete du produit obtenu., 

20 Exemple 7 et exemple 8 comparatif 

Un catalyseur a base de ruthenium dope par 1% poids de fer sur un support noir 
d'acetylene commercialise sous la denomination Y 70 est obtenu par le procede suivant : 
On charge 20 g de noir d'acetylene Y70 commercialise par SN2A, dans 800 ml 
25 d'eau. La suspension est chauffee a 90°C, sous agitation. On additionne 1 ,8 g de 

Na 2 C0 3 , dans un total de 70 ml d'eau. Apres une periode de 1 heure, on additionne une 
solution de 2,16 g de RuCI 3 hydrate dans 120 ml d'eau. Apres 1 heure, on coule une 
solution de 1 g de FeCI 3 hexahydrate dans un total de 70 ml d'eau. Apres une nouvelle 
heure, on laisse refroidir le milieu jusqu'a une temperature de 40°C. 
30 Apres filtration, le catalyseur est lave avec 4 fois 200 ml d'eau a 40°C. 

Le catalyseur est seche en etuve durant 1 heure, a 120°C. On obtient 21,3 g de 
catalyseur. 
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Avant test, il est seche en etuve durant 10 heures, a 80°C, sous pression reduite. 
Dans 36 g de HMD, on ajoute 2,4 g de cataiyseur prepare selon le procede ci-dessus, 
4,8g d'eau et 5 g de potasse 15N. 

Le milieu est melange a une temperature de 80°C et mis sous une pression 
d'hydrogene de 2,5 Mpa. Dans ce milieu 36 g d'adiponitrile sont ajoutes. 
Apres reaction, le milieu est analyse. 
On obtient les resultats suivants : 

- temps de reaction : 1 05 min 
-TTdel'ADN: 67% 
-RT A cn 75% 

. |pol 35 mole/t 

Un essai utilisant le mode operatoire de I'exemple comparatif 6 et les masses et 
produits engages dans I'exemple 7 ci-dessus, notamment le meme cataiyseur a donne 
15 les resultats suivants : 

- temps de reaction : 110 min 

- TT de I'ADN : 68,5 % 
-RTacn 73% 

- |pol 92 mole/t 

20 



25 



30 
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1 - Procede d'hydrogenation de fonctions nitrites en fonctions amines, a I'aide 

d'hydrogene et en presence d'un catalyseur d'hydrogenation et d'une base minerale 
5 forte derivant d'un metal alcalin ou alcaiino-teneux, caracterise en ce qu'il 

comprend une etape de conditionnernent du catalyseur consistent a melanger le 
catalyseur, la quantite determinee de base minerale forte a associer au catalyseur 
avec un solvant dans lequel la base minerale forte est peu soluble, ledit melange 
contenant le catalyseur conditionne etant alimente dans le milieu reactionnel 
io d'hydrogenation comprenant le compose a hydrogener et eventuellement un 

solvant. 

2 - Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que le catalyseur 

d'hydrogenation est choisi dans le groupe comprenant les metaux de Raney, tes 
1 5 metaux du groupe VHI de la classification periodique des elements deposes sur un 

support, les oxydes mixtes a structure hydrotalcite. 

3 - Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que le metal de Raney est le 

nickel de Raney, le cobalt de Raney. 

20 

4 - Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que les metaux du groupe VIII 

sont choisis dans le groupe comprenant le nickel, le cobalt. Je ruthenium, ie 
rhodium, le support etant choisi parmi les oxydes metalliques. le charbon actif, les 
noirs d'acetylene. 

25 

5 - Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que quand 

un liquide appele de conservation est associe avec la mise en ceuvre du catalyseur 
notamment un catalyseur a base de metal de Raney, le solvant precite et ledit 
liquide de conservation sont solubles I'un dans I'autre, la base minerale forte etant 
30 peu soluble dans la solution du solvant et du liquide de conservation. 

6 - Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que le 

melange de conditionnernent du catalyseur comprend de I'eau. 

35 7 - Procede selon la revendication 5 ou 6, caracterise en ce que I'eau est un liquide de 
conservation du catalyseur d'hydrogenation. 



WO 01/6651 1 PCT/FRO 1/00687 

11 

8 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le 
solvant est un compose comprenant une ou plusieurs fonctions amines ou de 
rammoniac liquide. 

Procede selon la revendication 8, caracterise en ce que le solvant est un compose 
amine forme par la reaction d'hydrogenation ou identique a un compose forme par 
la reaction d'hydrogenation. 

Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que la base 
m j n erale forte est ajoutee dans le milieu liquide de conservation du metal de Raney 
avant ['addition du solvant. 

Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que I'etape 
de conditionnement du catalyseur est r6alisee sous atmosphere inerte. 

Procede selon Tune des revendications 1 a 10, caracterise en ce que I'etape de 
conditionnement du catalyseur est realis^e sous atmosphere ou pression 
d'hydrogene. 

Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce qu'il 
consiste a hydrogener un dinitrile en aminonitrile et/ou en diamines. 

14 . procede selon la revendication 13, caracterise en ce que le dinitrile est I'adiponitrile, 

et en ce qu'il consiste 3 hydrogener I'adiponitrile en aminocapronitrile et/ou 
25 hexamethylene diamine. 

15 - Procede selon Tune des revendications 13 ou 14, caracterise en ce que le solvant 

est I'hexamethylene diamine. 

30 16- Procede selon Tune des revendications precedentes , caracterise en ce que le 

rapport massique entre le soivant et le milieu liquide de conservation du catalyseur 
ou I'eau dans le melange de conditionnement du catalyseur est au moins egal a 1 . 

Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que la 
concentration en catalyseur dans le melange de conditionnement est inferieure ou 
6gal a 30 % en poids, exprimee en poids de metal. 
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18 - Precede selon Pune des revendications prec6dentes t caracterise en ce que le 
catalyseur comprend des elements dopants. 



19 - Procede selon la revendication 18, caracterise en ce que le metal de Raney est le 
5 nickel de Raney, le ou les elements dopants etant choisi parmi les elements du 

groupe IB, lib, IVb, Vllb et VIII de la classification periodique des elements, 

20 - Procede selon la revendication 18, caracterise en ce que le metal de Raney est le 

cobalt de Raney, le ou les elements dopants, etant choisis dans le groupe 
10 comprenant les elements des groupes lb, lib, IVb, Vlb, Vllb et VIII de la 

classification periodique des elements. 
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